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Description 

L'invention concerne un procede et un dispost- 
tif permettant I'analyse ionique d'un echantillon 
isolant. 

De facon cfassique en spectroscopie, on bom- 
barde par un faisceau d'ions primaires une cible a 
la surface de I'echantillon a analyser. La cible 
emet alors des ions negatifs qui sont recueitfis 
par un systeme qui donne la carte de distribution 
des elements presents a la surface de I'echantil- 
lon. 

L'article intitule «Detection of Si0 2 ions from 
Si0 2 -Si interface by means of SIMS" tire de Ja- 
panese Journal of Applied Physics Vol 16, 
n°8aout 1977 decrit un spectrometre de masse 
de structure habituelle, dans lequel le voisinage 
de la cible est un espace sans champ electrique. 

Cette technique est satisfaisante pour des 
echantillons suff isamment conducteurs. 

Mais, un grand nombre d'echantillons soumis a 
I'analyseur ionique sont isolants: sections polies 
de roches, coupes de dents ou d'os, coupes de 
tissus biologiques, inclusions d'oxydes, couches 
d'oxydes, couches de passivation... L'observa- 
tion de ces echantillons pose des problemes par- 
ce que les charges electriques s'ecoulent mal. 
Meme lorsqu'un equilibre est atteint entre les flux 
de charges recues, emises ou evacuees par une 
faible conductivity, des exces ou defauts de 
charges peuvent exister localement et creer des 
potentiels qui decalent les distributions en ener- 
gie des ions secondaires, deforment les trajec- 
toires des ions secondaires qui vont former les 
images et modifient les conditions de bombarde- 
ment primaire. En outre, les champs electriques 
peuvent etre localement tres intenses et induire 
la migration d'un certain nombre d'elements. Ce 
phenomene est particuiierement visible lors- 
qu'on fait (e releve des profits d'implantation ou 
de diffusion dans des couches de silices sur les 
semiconducteurs. 

Ce probleme a ete partielfement resolu dans le 
cas ou Ton extrait des ions positifs emis par la 
cible: une grille metallique est deposee par eva- 
poration sur la surface. Les plages isolantes de 
I'echantillon recoivent, en plus du faisceau d'ions 
primaires, des electrons secondaires de faible 
energie emis par les barreaux de la grille et des 
electrons de haute energie produits sur I'electro- 
de d'extraction et attires par I'echantillon. Le 
contrdle du potentiel de surface de I'echantillon 
est alors obtenu en ajustant convenablement la 
densite du bombardement primaire. 

En revanche, lorsqu'on s'interesse aux ions se- 
condaires negatifs, d'une part, les electrons pro- 
duits sur I'electrode d'extraction sont repousses 
par I'echantillon et, d'autre part, le champ elec- 
trostatique extrait en meme temps les electrons 
secondaires emis par la cible: remission d'elec- 
trons secondaires est bien plus intense que 
1'emission ionique, si bien que, quel que soit le 
signe des ions primaires de bombardement, il ap- 
parait toujours une charge positive a la surface. 
Cette emission est encore accrue lorsqu'on 



abaisse le travail de sortie par un bombardement 
CS+, K + ou un soufflage de vapeurs de Cs. De 
plus, sur des echantillons heterogenes, cette 
charge peut varier d'un endroit a I'autre en fonc- 

s tion du rendement en electrons secondaires du 
lieu considere. L'experience montre que cette 
charge positive est telle que toute microscopie 
ionique a partir d'ions secondaires negatifs est 
impossible avec les procedestraditionnels. 

10 Le brevet frangais n° 2 11 1 481 decrit un prece- 
de pour neutraliser les charges creees par le 
bombardement ionique d'un echantillon isolant, 
utilisant un faisceau d'electrons cree au voisina- 
ge de la cible, de vitesse faible, des moyens de 

15 reglage de l'intensite du faisceau etant prevus 
pour I'ajuster aux charges a compenser. 

Un tel procede est complique, encombre la 
zone d'extraction au voisinage de la cible et ne- 
cessite des reglages delicats. 

20 L'invention a pour objet un procede de neutra- 
lisation, dans un systeme ou I'extraction a lieu 
sous champ eleve, qui permet d'eviter les incon- 
venients mentionnes ci-dessus. 
Suivant l'invention un procede d'analyse io- 

25 nique d'un echantillon isolant, porte a un fort po- 
tentiel negatif determine, du type selon lequel on 
bombarde une cible sur la surface de I'echantil- 
lon a analyser par un faisceau d'ions primaires, 
est caracterise en ce que les ions negatifs emis 

30 par la cible bombardee sont utilises pour produi- 
re une image ionique de I'echantillon, ces ions 
etant extra its sous champ eleve au moyen d'une 
electrode extra ctrice porte e au potentiel nul, le 
procede etant tel que la neutralisation des 

35 charges apparaissant a la surface de I'echantillon 
est effectuee par un faisceau d'electrons emis 
par un filament genere en dehors de la zone d'ex- 
traction des ions emis par la cible, et accelere 
sous un champ egal au champ d'extraction au 

40 voisinage de la cible, puis dirige orthogonale- 
ment a la cible avant d'entrer dans le voisinage de 
la cible ou il est ralenti par le meme champ eleve 
de sens contraire, la composante normale de la 
vitesse s'annulant ainsi juste au niveau de la sur- 

45 face de la cible. 

L'invention propose egalement un dispositif 
pour ('analyse ionique d'un echantillon isolant 
porte a un potentiel negatif predetermine, du 
type qui comporte une source d'ions de bombar- 

50 dement primaire dirige sur une cible a la surface 
de I'echantillon a analyser, et, dans I'axe optique 
du dispositif, un spectrographe de masse. 

L'invention sera mieux comprise et d'autres 
caracteristiques apparaTtront a la lecture de la 

55 description non limitative d'un mode prefere de 
realisation, faite en se referant aux planches en 
annexe sur fesquelles: 

- (a figure 1 est un schema du dispositif d'analy- 
se ionique conforme a 1'invention. 

60 - les figures 2A et 2B sont des photographies 
d'une image ionique d'un meme echantillon en 
analyse classique par la figure 2A et conforme- 
ment a l'invention pour la figure 2B. 
- les figures 3A et 3B sont des photographies 

65 analogues d'un autre echantillon. 
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On voit sur la figure 1 une source 1 d'ions pri- 
maires portee d un potentiel de 10 kV bombar- 
dant un faisceau ionique 2 sur une cible a la surfa- 
ce de I'echantillon 3 porte a un potentiel de 
-4500 V. 

Le faisceau d'ions negatifs secondaires emis 
par la cible est accelere par I 'electrode extract ri- 
ce 4, portee a la masse, traverse une optique col- 
lectrice 5 puis le diaphragme 6 situe sur le cross- 
over. Sur le meme axe optique 7 est dispose le 
spectrographs de masse 8 sur lequel ne porte pas 
I'invention. 

Selon I'invention, on interpose entre le dia- 
phragme 6 et le spectrographe 8, le systeme 11 
de suppression des effets de charge. Ce systeme 
11 comprend une source d'electrons 12situeesur 
un axe 13 coupant I'axe optique general 7 sous un 
angle, qui, sur la figure, est de 90°. Les electrons 
sont issus d'un filament porte a un potentiel de 
-4500 V; ils sont acceleres par une electrode ex- 
tractrice au potentiel nul, et, traversent un dispo- 
sitif de centrage classique 14. lis sont devies par 
un prisme magnetique 15 qui les ramene ainsi sur 
I'axe optique. A la sortie du prisme 15, le faisceau 
d'electrons passe par le diaphragme 6, cross- 
over commun au faisceau d'ions et au faisceau 
d'electrons; ensuite il traverse la lentille a emis- 
sion 5 et arrive dans la zone situee entre J'objet 3 
et ('electrode d'extraction 4, zone ou regne le 
champ electrique qui permet d'accelerer les par- 
ticules negatives emises par la surface. Ce 
champ electrique freine alors les electrons, leur 
energie decroTt progressivement et s'annule sen- 
siblement au niveau de la surface. La lentille a 
emission 5 agit sur les trajectoires electroniques 
comme elle le fait sur celles des ions negatifs. II 
en resulte que les electrons arrivent a la surface 
avec une composante late rale de la vitesse qui 
est tres faible, leur composante normale a la sur- 
face etant nulle ou pratiquement nulle (et ne 
creant, en tout etat de cause, aucune interaction 
nuisible avec rechantillon). Les electrons qui ne 
sont pas utilises a la neutralisation de la surface 
de I'echantillon rebroussent chemin, avec des 
electrons secondaires emis par la surface de 
rechantillon {et naturellement avec les ions ne- 
gatifs). 

Le prisme magnetique 15 utilise pour deflechir 
de 90° les electrons de decharge est avantageu- 
sement double: il deflechit en sens inverse les 
electrons qui partent de la cible, rendant ainsi 
possible ('observation de I'image electron ique 
formee a partir des electrons retrodiffuses ou re- 
flechis, ou encore celle de I'image obtenue avec 
les electrons secondaires produits soit par le 
bombardement ionique primaire, soit par I'im- 
pact des electrons incidents. A cet effet, un dis- 
positif analyseur annexe, classique, est prevu sur 
le chemin du faisceau electronique devie 16: des 
lames de selection 17, un centrage electrosta- 
tique 18, une optique post-acceleratrice 19, une 
optique de projection 20, un ecran 21 . 

La presence du prisme 15 sur I'axe optique 7 
produit egalement une legere deviation d'angle Q 
de la trajectoire des ions secondaires. II est done 



prevu un systeme magnetique additionnel 22 
pour compenser cette rotation quelle que sort la 
masse des ions secondaires. 
La figure 2A montre une image ionique globale 

5 - e'est-a-dire sans filtrage en masse des ions - 
obtenue par bombardement ionique d'une matri- 
ce de fer. Les taches sombres correspondent k 
des perturbations de remission ionique secon- 
dare induites par la presence de petits precipites 

10 d'alumine (dimensions respectives: environ 10 et 
20 jim) a tres faible conduct! bilite electrique. 

La figure 2B montre une image ionique obte- 
nue dans les memes conditions de bombarde- 
ment ionique mais, cette fois, avec intervention 

75 d'un faisceau d'electrons de faible energie 
(<10eV) conformement a I'invention. L'image 
des precipites d'alumine devient perceptible, 
renseignant sur les dimensions reel les de ces ob- 
jets et mettant en evidence pour chacun d'eux 

20 I'existence d'une structure interne. 

La figure 3A est une image ionique globale ob- 
tenue, comme precedemment, par bombarde- 
ment d'une cible fer-metal riche en precipites 
d'alumine isolants. 

25 Pour la figure 3B, le faisceau d'electrons a ete 
cette fois localise sur le precipite d'alumine situe 
sur la droite de la preparation. L'effet du bombar- 
dement electronique se fait egalement discrete- 
ment sentir au niveau du precipite situe au centre 

30 de I'image. L'un des merites de ce procede de 
neutralisation des charges electrostatiques est 
qu'il est autoajustable. 

L'adaptation de ce dispositif de decharge des 
echantillons isolants sur un analyseur ionique 

35 classique permet I'analyse, jusqu'ici impossible, 
d'ions oxygene charges negativement, emis a 
partir de materiaux isolants, comme le sont la 
plupart des composes de I'oxygene, oxides et sili- 
cates, et rend possible I'analyse ponctuelle de la 

40 composition isotopique de cet element dans des 
objets d'interet astrophysique: phases minerales 
cles des meteorites, poussieres interplanetaires. 

Par ailleurs, le procede conforme a I'invention, 
qui ne modifie en rien I'aspect physique ou chi- 

45 mique de I'echantillon analyse, autorise toutes 
sortes d'analyse in situ dont le caractere non- 
destructif est capital. 



so Revendications 

1. Procede d'analyse ionique d'un echantillon 
isolant (3), porte a un fort potentiel negatif deter- 
mine, du type selon lequel on bombarde une cible 

55 sur la surface de I'echantillon a analyser par un 
faisceau d'ions primaires, caracterise en ce que 
les ions negatifs emis par la cible bombardee 
sont utilises pour produire une image ionique de 
I'echantiilon, ces ions etant extraits sous champ 

60 eleve au moyen d'une electrode extractrice (4) 
portee au potentiel nul, le procede etant tel que la 
neutralisation des charges apparaissant a la sur- 
face de I'echantillon est effectuee par un faisceau 
d'electrons (13) emis par un filament (12), genere 

65 en dehors de la zone d'extraction des ions emis 
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par ia cible, et accelere sous un champ egal ail 
champ d'extraction au voisinage de la cible, puis 
dirige orthogonalement a la cible avant d'entrer 
dans le voisinage de la cible oil if est ralenti par le 
meme champ eleve de sens contraire r la compo- 
santenormale de la Vitesse s'annulant ainsi juste 
au niveau de la surface de la cible. 

2. Precede selon ia revendlcation 1, caracteri- 
se en ce que le filament (12) est porte sensible- 
ment au meme fort potentiel negatif determine, 
une electrode extractrice portee a la masse per- 
mettant I'acceleration des electrons. 

3. Procede selon Tune quelconque des reven- 
dications 1 ou 2, caracterise en ce que le faisceau 
electronique (13) est, apres emission, devie par 
un prisme magnetique (15) pour etre amene en 
coincidence avec I'axe optique (7) du faisceau 
d'ions negatifs emis par la cible. 

4. Procede selon la revendication 3, caracteri- 
se en ce qu'on utilise les electrons partant de la 
cible dans I'axe optique pour obtenir une image 
electronique de I'echantillon. 

5. Dispositif pour I'analyse ionique d'un 
echantillon isolant (3) porte a un potentiel negatif 
determine, du type qui comporte une source (1) 
d'ions de bombardement primaire (2) dirige sur 
une cible a la surface de I'echantillon a analyser, 
et dans I'axe optique (7) du dispositif, un spec- 
trographe de masse (8), caracterise en ce que, le 
spectrographe utilisant des ions negatifs emis 
par la cible bombardee pour produire une image 
ionique de I'echantiilon, le dispositif comporte 
egalement une source (12) portee sensiblement 
au potentiel de echantillon emettant un faisceau 
d'electrons (13), et des moyens de deviation (15) 
pour diriger ce faisceau d'electrons (13) sur la 
cible, perpendiculairement a la surface bombar- 
dee. 

6. Dispositif selon la revendication 5, caracte- 
rise en ce que les moyens de deviation consistent 
en un prisme magnetique (15), et en ce qu'il est 
prevu un systeme de compensation magnetique 
(22) de la deviation par Jedrt prisme (15) de la tra- 
jectoire des ions negatifs emis par la cible. 

7. Dispositif selon la revendication 6, caracte- 
rise en ce que le prisme (15) est un prisme ma- 
gnetique double, deviant les electrons qui partent 
de la cible dans I'axe optique (7), et en ce qu'il est 
prevu un analyseur annexe (17, 18, 19, 20, 21) deli- 
vrant une image electronique de i'echantillon (3). 

Patentanspruche 

1. Verfahren zur lonenanalyse einer isolieren- 
den Probe (3), die auf einem bestimmten, star- 
ken, negativen Potential gehalten wird, derart, 
dass ein Zielbereich auf der Oberflache der zu 
analysierenden Probe mit einem Primarionen- 
strahl beschossen wird, dadurch gekennzeich- 
net, dass die vom beschossenen Zielbereich aus- 
gesandten negativen lonen verwendet werden, 
urn ein lonenbild der Probe zu erzeugen, wobei 
diese lonen unter Wirkung eines Feldes aus der 
Probe herausgerissen werden, das mittels einer 
Extraktionselektrode (4) auf Nullpotential erzeugt 



wird, wobei das Verfahren derartig 1st, dass die 
Neutralisierung der auf der Probenoberflache 
auftretenden Ladungen durch einen Elektronen- 
strahi (13) ausgefuhrt wird, der von einem Heizfa- 

5 den (12) ausgesandt und ausserhalb der Extrak- 
tionszone der vom Zielbereich ausgesandten 
lonen erzeugt wird, und unter Wirkung eines dem 
Extraktionsfeld in Nahe des Zielbereichs gleichen 
Feldes beschleunigt, und dann senkrecht zum 

w Zielbereich gerichtet wird, bevor er die Nahe des 
Zielbereichs erreicht, wo er vom selben hohen, 
jedoch in Gegenrichtung aufgebauten Feld ver- 
zogert wird, wobei die Normalkomponente der 
Geschwindigkeit somit genau auf Hone der Ziel- 

15 bererchsoberf lache verschwindet 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass der Heizfaden (12) im wesent- 
lichen auf demselben, bestimmten, starken, ne- 
gativen Potential gehalten wird, und dass eine an 

20 die Masse gelegte Extraktionselektrode die Be- 
schleunigung der Elektronen ermoglicht. 

3. Verfahren nach einem der Anspruche 1 oder 
2, dadurch gekennzeichnet, dass der Elektronen- 
strahl (13) nach seiner Aussendung durch ein 

25 Magnetprisma (15) abgelenkt wird, um dazu ge- 
bracht zu werden, mit der optischen Achse (77) 
des vom Zielbereich ausgesandten Strahls nega- 
tiver lonen zusammenzufallen. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch ge- 
30 kennzeichnet, dass die vom Zielbereich in der op- 
tischen Achse auftretenden Elektronen verwen- 
det werden, um ein Elektronenbild der Probe zu 
erhalten. 

5. Vorrichtung zur lonenanalyse einer isolie- 
35 renden Probe (3), die auf einem bestimmten, ne- 
gativen Potential gehalten wird, vom Typ mit 
einer Quelle (1) von Primar-Beschussionen (2), 
die auf einen Zielbereich auf der Oberflache der 
zu analysierenden Probe gerichtet ist, und in der 

40 optischen Achse (7) der Vorrichtung einen Mas- 
senspektrographen (8) enthalt, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass wahrend der Spektrograph die 
vom beschossenen Zielbereich ausgesandten ne- 
gativen lonen verwendet, um ein ionenbild der 

45 Probe herzusteilen, die Vorrichtung gleichermas- 
sen eine Quelle (12), die im wesentlichen auf dem 
Potential der Probe gehalten wird und einen Elek- 
tronenstrahl (13) aussendet, und Ablenkmittel 
(15) enthalt, um den Elektronenstrahl auf den 

so Zielbereich, senkrecht zur beschossenen Ober- 
flache zu richten. 

6. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Ablenkmittel aus einem 
Magnetprisma (15) bestehen und dass ein ma- 

55 gnetisches System (22) zum Ausgleich der durch 
das Prisma (15) erfolgten Ablenkung der Bahn 
der vom Zielbereich ausgesandten negativen 
lonen vorgesehen ist. 

7. Vorrichtung nach Anspruch 6, dadurch ge- 
60 kennzeichnet, dass das Prisma (15) ein doppeltes 

Magnetprisma ist, das die vom Zielbereich in der 
optischen Achse (7) austretenden Elektronen ab- 
lenkt, und dass ein zusatzlicher Analysator (17, 
18, 19, 20, 21) vorgesehen ist, der ein Elektronen- 
65 bild der Probe (3) liefert. 
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Claims 

1 . Method of ion analysis of an insulating spec- 
imen (3) connected to a high negative deter- 
mined potential, of the type wherein a target on 
the surface of the specimen to be analyzed is 
bombarded with a primary ion beam, character- 
ized in that the negative ions emitted by the bom- 
barded target are used to produce an ionic image 
of the specimen, these ions being extracted by a 
high field by means of an extracting electrode (4) 
connected to zero potential, the method being 
such that the neutralization of the charges ap- 
pearing at the surface of the specimen is per- 
formed by an electrode beam (13) emitted by a 
filament (12), generated outside of the zone of ex- 
traction of the ions emitted by the target, and ac- 
celerated by a field equal to the extraction field in 
the neighbourhood of the target, then perpendi- 
cularly directed onto the target prior to entering 
in the neighbourhood of the target where it is 
slowed down by the same high field of contrary 
sense, the normal component of the speed van- 
ishing thus right at the level of the target surface. 

2. Method according to claim 1, characterized 
in that the filament (12) is connected substantial- 
ly to the same high negative determined poten- 
tial, an extracting electrode connected to ground 
permitting the acceleration of the electrons. 

3. Method according to any of claims 1 or 2, 
characterized in that the electron beam (13), after 
emission, is deflected by a magnetic prism (15) in 
order to become coincident with the optical axis 



(7) of the beam of negative ions emitted by the 
target. 

4. Method according to claim 3, characterized 
in that electrons are used which leave the target 

5 in the optical axis for obtaining an electronic im- 
age of the specimen. 

5. Device for the ion analysis of an insulating 
specimen (3) connected to a negative determined 
potential, of the type comprising a source (1) of 

io primary bombarding ions (2) directed onto a tar- 
get at the surface of the specimen to be analyzed, 
and a mass spectograph (8) in the optical axis (7) 
of the device, characterized in that the specto- 
graph using negative ions emitted by the bom- 

15 barded target to produce an ionic image of the 
specimen, the device further comprises a source 
(12) substantially connected to the potential of 
the specimen emitting an electron beam (13) and 
deflection means (15) for directing this electron 

20 beam (13) onto the target perpendicularly to the 
bombarded surface. 

6. Device according to claim 5, characterized 
in that the deflection means consist in a magnetic 
prism (15) and in that a magnetic compensation 

25 system (22) is provided which compensates for 
the deflection of the path of the negative ions 
emitted by the target as produced by the prism 
(15). 

7. Device according to claim 6, characterized 
30 in that the prism (15) is a double magnetic prism 

deflecting the electrons leaving the target in the 
optical axis (7) and in that an auxiliary analyzer 
(17, 18, 19, 20, 21) is provided which supplies an 
electronic image of the specimen (3). 

35 
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